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© Proced6 de auaternisation. 

@ L'Inventfon a pour objet un precede de preparation de 

solutions aqueuses de sels Insatures d'ammonlum quatemalre 

repondant a la formula (I) suivante : 

HzO - C(Ra) - C(0) - A - R4 - N*(Ri)(R 2 )(R). X" 

a partir d'au moins un monomere (meth)acryflque (11) de formula 

H2C = C(Rs) -C<0) -A -R4 - N(Ri)(R2) et d'au moins un agent 

quaternisant (111) de formula RX, en presence d'au moins un 

Inhibtteur de polymerisation. Ce precede est caracterise en ce 

que la reaction est effectuee a une temperature comprise entre 

10° C et 80° C. en ce que, 

(a) dans une premiere etape, on introduit dans le reacteur la 
totafite ou une partie de I'agent quaternisant (III) necessalre a la 
reaction, cat agent (II) etant a I'etat Hqufde dans les conditions 
de la reaction, 

(b) ensuite, on ajoute au moms un monomere (meth)acryn- 
que (ll), et 

(c) des que 0 a 30<W> de la stoechlometrie du ou des 
monomares (rneth)acryiiques ont ete introduits dans le reac- 
teur, on ajoute en continu et sfmuttanement le reste d'agent 
quaternisant (III), le reste de monomeres (rneth)acryfiques et 
t'eau jusqu'a I'obtention de la concentration souhaitee de sels 
insatures d'ammonlum quatemalre (I), 

(d) et, dans le cas ou I'agent quaternisant (111) est a I'etat 
gazeux a ia temperature de reaction, la reaction est effectuee 



en presence d'oxygene et on Impose, une pression de manlere 
a ce que I'agent quaternisant soft a I'etat liquide, et, en fin de 
reaction, on diminue progressivement la pression jusqu'a la 
pression atmospherique et slmultanement on impose un 
rapport en debit voiumetrique de gaz total a la sortie du 
reacteur sur le debit voiumetrique d'oxygene Introduit dans le 
reacteur trrferteur a 100. 
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Description 



La presente invention a pour objet un procede de 
preparation de solutions aqueuses de sets insatures 
d'ammonium quaternaire repondant a la formule (I) 5 
suivante : 

H,C = C(Ra) - C(O) - A - Ra : N+(RiUR 2 )(R). X~ 
dans laquelle : 

- A est un atorne d'oxygene ou un groupe NH, 

- R3 est un atome d'hydrogene ou un radical 10 
methyle, 

- R4 est un radical alkyle, lineaire ou ramifie de 1 a 6 
atomes de carbone, 

- Ri, R2 et R, differents ou identiques, sont un 
radical alkyle ou un radical aryle, 15 

- X est choisi parmi CI, Br, I. CH3-CO3 ou 
CH3-SO4. — 

II est connu et decrit dans la demands euro- 
peenne 250 325 un procede de preparation de 
solutions aqueuses de sels insatures d'ammonium 20 
quaternaire (I) selon lequel, en presence d'au moins 
un inhibiteur de polymerisation : 

- on fait reagir, dans une premiere etape (a) au moins 
un monomere (meth)acrylique (II) de formule 

H 2 C - C(R 3 )-C(0)-A-R4 -N(Ri)(Ra) (dans la- 25 
quelle Ri, R2. R3, R4 et A ont la signification 
mentionnee ci-dessus) avec 5 a 20 Q/b en poids de la 
quanttte necessaire a la reaction d'agent quaterni- 
sant (III) de formule RX (avec R et X ayant la 
signification precitee), ou, a la place de RX.avec 5 a 30 
200/o en poids d'une solution aqueuse de sels 
insatures d'ammonium quaternaire (I) (donne par 
rapport au poids de monomeres (meth)acrytiques 
(ll)),cette solution comprenant 50 a 85 <Vb en poids 
de sels d'ammoniums quatemaires (I), 35 

- dans une deuxieme etape (b), on ajoute en continu 
Teau et I'agent quaternisant (111) jusqu'a I'obtention 
de la concentration souhaitee de sels insatures 
d'ammoniums quatemaires dans I'eau. 

Pendant les etapes (a) et (b), la temperature est 40 
maintenue entre 30 et 60° C. De plus, pendant les 
etapes (a) et (b) et en particulier a I'approche de la 
fin de la reaction, on malntient dans ie milieu 
reactionnel un courant de gaz oxygene tel que le 
rapport en volume (ou debit volumetrique) de gaz 45 
total a la sortie du reacteur sur te volume (ou debit 
volumetrique) d'oxygene introduit a I'entree de ce 
meme reacteur est irtferieur a 100. 

Le procede selon la demande europeenne 250 325 
permet de preparer des solutions aqueuses de sels 50 
d'ammonium quaternaire insatures (I) qui ont une 
stability a temperature ambiante superieure a un 
an.Toutefois, on constate dans ces solutions la 
presence d'impuretes, en particulier de 
CH 2 = C(R 3 ) - C(O) - A - R (IV), 55 

CH2 — C(R3) - C(O) - AH (V) et de monomeres 
(meth)acryliques (II). La teneur de ces impuretes est 
particulierement etevee lorsque R3 est un atome 
d'hydrogene et que A represente un atome d'oxy- 
gene : elle peut alors attelndre respectivement des 60 
valeurs de 3000-5000 ppm, 0,69 0/5 et 1,3 <Vb en 
poids pour les impuretes (IV). (V) et (II). 

La demanderesse a decouvert un procede de 



preparation de solutions aqueuses de sels insatures 
d'ammonium quaternaire (I) permettant de redulre 
conslderabiement la formation des impuretes lors 
de la reaction de quatemisation, ce procede ayant 
egalement ravantage de donner des solutions dont 
la stabllite a temperature ambiante excede un an. 

Plus precisement, la presente invention a pour 
objet un procede de preparation de solutions 
aqueuses de sels insatures d'ammonium quater- 
naire (I) repondant a la formule suivante : 
H 2 C - C(R 3 ) - C(O) - A - R4 - N*(Ri)(R 2 )(R), X". 
a partir d'au moins un monomere (m6th)acrylique (II) 
de formule H 2 C = CfRa) - C(O) - A - R 4 - N(Ri)(R 2 ) 
et d'au moins un agent quaternisant (III) de formule 
RX, dans lesquelles R, Ri, R 2 , R4. A et < ont la 
signification precitee, en presence d'au moins un 
inhibiteur de polymerisation, procede caracterise en 
ce que la reaction est effectuee a une temperature 
comprise entre 10°C et 80° C, en ce que, 

(a) dans une premiere etape, on introduit dans le 
reacteur la totallt6 ou une pairtie de I'agent quaterni- 
sant (III) necessaire a la reaction, cet agent (II) etant 
a I'etat Iiquide dans les conditions de la reaction, 

(b) ensuite, on ajoute au moins un monomere 
(meth)acrylique (II), et 

(c) des que 0 a 30 Q/b de la stoechiometrie du ou 
des monomeres (meth)acryliques ont ete introduits 
dans le reacteur, on ajoute en continu et simultane- 
ment le reste d'agent quaternisant (III), le reste de 
monomeres (meth)acryiiques et I'eau jusqu'a I'ob- 
tention de la concentration souhaitee de sels 
insatures d'ammonium quaternaire (I), 

(d) et, dans ie cas ou I'agent quaternisant (III) est 
a I'etat gazeux a la temperature de reaction, la 
reaction est effectuee en presence d'oxygene et on 
impose une pression de maniere a ce que I'agent 
quaternisant sort a i'6tat Iiquide a la temperature de 
reaction, et, en fin de reaction, on diminue progressi- 
vement la pression jusqu'a la pression atmospheri- 
que et simultanement on impose un rapport en debit 
volumetrique de gaz total a la sortie du reacteur sur 
le debit volumetrique d'oxygene Introduit dans le 
reacteur inferieur a 100, et de preference irtferieur a 
50. 

De preference, la temperature est maintenue 
entre 30 et 60° C pendant la reaction. 

De preference, pendant I'etape (c), le debit d'eau, 
des monomeres (meth)acryliques (II) et eventuelle- 
ment d'agent quaternisant (II) sont regies de 
maniere a maintenlr dans le milieu reactionnel une 
solution saturee ou proche de la saturation en sels 
insatures d'ammonium quaternaire (I). 

De preference, I 'introduction du reste d'agent 
quaternisant (III), du reste de monomeres 
(meth)acryiiques (II) et d'eau dans I'etape (c) est 
effectuee des que 10 a 20 Q/b de la stoechiometrie du 
ou des monomeres (meth)acryliques ont ete intro- 
duits dans le reacteur conform ement a Petape (b). 

Dans le cas ou I'agent quaternisant est a I'etat 
Iiquide a la temperature de reaction, la reaction peut 
§tre effectuee en presence d'oxygene sous pres- 
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slon reduite ou sous pression. De preference, 
toutefois, dans ce cas precis on impose la pression 
atmospherlque et la reaction est eventueilement 
effectuee en presence d'oxygene. 

Des que la reaction est terminee, ies traces 
d'agents quatemisants (III) volatiis dissous dans le 
melange reactionnel sont etimines par un balayage 
du melange sous pression reduite ou a pression 
atmospherlque a i'aide d'un gaz oxygene tel que de 
Fair ou de I'oxygene pur. 

Le procede selon I'invention convient notamment 
a la preparation de solutions aqueuses comprenant 
des melanges de sels insatures d'ammonium qua* 
temaire (I) (ci-apres denommees solutions de sels 
mbctes). Si Ies agents quatemisants (III) necessaires 
a la preparation de ces solutions de sels mbctes sont 
pour Ies uns gazeux a la temperature de reaction, et 
pour Ies autres liquides a la temperature de reaction, 
il est recommande d'introduire en premier Ies agents 
quatemisants (III) liquides et ensuite seulement Ies 
agents quatemisants (III) gazeux. De preference, on 
procede alors de la maniere suivante : 
- La reaction est effectuee en presence d'au moins 
un inhibfteur de polymerisation entre au moins un 
monomere (meth)acrylique (II) et au moins un agent 
quatemisant (HI) et elle est caracterisee en ce que 
elle est effectuee a une temperature comprise entre 
10°C et 80°C, et de preference entre 30 et 60° C, 
en ce que, 

(ai) dans une premiere etape, on introduit dans ie 
reacteur la totalite ou une partie des ou de I'agent 
quatemisant (III) liqulde, 

(bi) ensuite, on ajoute au moins un monomere 
(meth)acrylique (II), et 

(ci) des que 0 a 30 <to de la stoechiometrie du ou 
des monomeres (meth)acryliques ont ete introduits 
dans le reacteur, on ajoute en continu et simurtane- 
ment le reste d'agent quatemisant (III) liquide a la 
temperature de reaction, la totalite ou une partie du 
reste de monomeres (meth)acryiiques (II) neces- 
saires a la reaction et la totalite ou une partie de I'eau 
necessaire a ta reaction, la quantfte totale dudit 
agent quatemisant (III) liquide a la temperature de 
reaction representant 0,1 <Vb a 99, 9 <Vt> de la 
stoechiometrie par rapport aux dits monomeres 
(meth)acryiiques (II), 

(di) et ensuite, on ajoute en continu et simultane- 
ment Ies ou I'agent quatemisant (III) gazeux a la 
temperature de reaction, le reste de monomeres 
(meth)acryliques (II) et le reste d'eau jusqu'a 
I'obtention de la concentration souhaftee de sels 
insatures d'ammonium quaternaire (l) 9 la somme des 
quantftes d'agents quatemisants ajoutes dans Ies 
etapes (ai), (ci) et (di) correspondant a une valeur 
egale ou superleure a la stoechiometrie par rapport 
aux monomeres (meth)acryltques (II), la reaction 
etant alors effectuee en presence d'oxygene a 
pression atmospherlque ou a une pression super- 
leure, et en ce que, pendant la reaction, en fin de 
reaction, et pendant la mise a la pression atmosphe- 
rlque on impose un rapport en debit volumetrique de 
gaz total a la sortie du reacteur sur le debit 
volumetrique d'oxygene introduit dans le reacteur 
inferieur a 100, et de preference inferieur a 50. 

L'etape (ai) peut §tre effectuee sous pression ou 



sous une pression reduite. De preference, elle est 
effectuee sous la pression atmospherique. 

Le procede selon I'invention convient a la quater- 
nisatlon des monomeres (meth)acryfiques (II) sus- 
5 ceptibles de s'hydrolyser tels que I'acrylate de 
dim£thytaminoethyle, Pacrylate de dimethylamino- 
propyle, et Ies methacrylates correspondants, ainsi 
qu'au dimethylaminopropyle acrylamide et au dime- 
thylaminopropyle methacrylamide. 
10 Les agents quatemisants (III) convenant bien a la 
presente Invention sont notamment les hydrocar- 
bures halogenes. Parmi les agents quatemisants (III) 
liquides dans les conditions normales de tempera- 
ture et de pression, on peut ctter I'iodure de methyle, 
15 le bromure d'ethyle, I'iodure d'ethyle, le chlorure de 
benzyle conviennent egalement les sulfate de dime- 
thyle et le carbonate de dimethyle. Parmi les agents 
quatemisants (III) gazeux dans les conditions nor- 
males de temperature et de pression, on peut citer le 
20 chlorure de methyle, le bromure de methyle, le 
chlorure d'ethyle. 

Parmi les Inhibiteurs de polymerisation convenant 
au procede selon I'invention, on peut citer le toluene 
-3,5 -diterbutyl -4 -hydroxy, I'ether methylique 
25 d'hydroquinone, la phenothlazine, 1'hydroquinone, le 
cat6chol et le terbutylcatechol. De preference, on 
utilise de 100 ppm a 5000 ppm d'lnhlbiteur de 
polymerisation par rapport au monomere 
(meth)acrylique (II). 
30 Le procede selon I'invention permet de preparer 
des solutions aqueuses de sels insatures d'ammo- 
nium quaternaire (I) ayant des concentrations de 
I'ordre de 50 a 85 <Vb en poids de sels (I) dans I'eau. 
De plus, ces solutions aqueuses contiennent des 
35 quantites tres faibles d'impuretes qui n'excedent 
pas 200 ppm en CH 2 = C(R 3 ) - C(0) - A - R, 0,4 Wo 
en poids de CH 2 = C(Rs) - C(0) - AH et 0,5 <Vb en 
poids de monomeres (mem)acryliques (II) (avec R, 
R3 et A ayant la signification donnee precedemment. 
40 Les exemples qui vont suivre, donnes a titre 
indicatif, permettront de mleux comprendre I'inven- 
tion. Dans ces exemples, les pourcentages sont 
exp rimes en Wo en poids. 



Preparation d'une solution aqueuse de chlorure 
d'acryloyioxyethyl trimethyt ammonium a 80 0/0. 
Dans un reacteur a double enveloppe, on charge 
50 sous agitation 515 d'acrylate de dimethylaminoe- 
thyle stabilise a I'aide de 700 ppm d'ether methylique 
d'hydroquinone. 

Pendant toute la duree de la reaction, on injecte en 
continu dans le rfeacteur 0^ Nl/h d'air et on 
55 malntient : 

- la temperature a 47°C 

- ia pression atmospherique 

- le debit de sortie des events inferieur a 0,7 Nl/h 
(soit un rapport des debits volumetriques des 

60 events sur I'oxygene introduit dans te reacteur 
Inf6rieur a 17,5). 

Dans la premiere etape, on injecte dans le reacteur 
18 g de chlorure de methyle (CH3CI) avec un d6bit 
de 30 g/h (soit 11 Wo de la quantfte totale de CH3Q 
65 necessaire a la reaction), puis dans une seconde 



45 Exemple 1 (comparatif) 
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etape, on injecte simuttanement et en continu le 
chlorure de methyle et I'eau dans un rapport 
ponderal eau/CH3Cl compris entre 0,9 et 1,0 (d'ou 
un rapport molaire eau/CH3CI compris entre 2,5 et 
2,8). 

A I'approche de la fin de la reaction, le debit de 
chlorure de methyle est progressivement reduit a 10 
g/h et le debit de sortie des events est maintenu 
inferieur a 1 Nl/h (d'ou un rapport des debits 
volumetriques des events sur I'oxygene a I'entree du 
reacteur inferieur a 25). 

L'operation est arretee apres 8 heures de reaction. 
Dans cette operation, on a utilise 174 g d'eau et 196 
g de chlorure de methyle et on recupere 865 g de 
chlorure d'acryloyloxyethyl trimethyl ammonium a 
80 % dans I'eau. 

Le produit final est ensuite soumis a une injection 
d'air avec un debit de 7 Nl/h pendant 1/2 heure a 
chaud puis pendant 1/2 heure a temperature 
ambiante. 

Lb produit final obtenu a les caracteristiques 

suivantes : 

eau : 20,4 <Wd 

acide acrylique : 0,69 <Vb 

acrylate de dimethyiaminoethyle : 1,3<Vb 

chlorure de methyle : 15 ppm 

polymere : neant 

stabiiite au stockage : superieur a 1 an. 
Exemple 2 

Preparation d'une solution aqueuse de chlorure 
d'acryloyloxyethyl trimethyl ammonium a 80<Vb. 
Dans un reacteur a double enveloppe, on charge 
sous agitation 78 g de chlorure de methyle liquide. 
On porte la temperature a 47° C. et la presslon du 
systeme s'equilibre a 9,6 bars absolus. 
Dans la premiere etape, on injecte dans le reacteur 
33 g d'acrylate de cfimethylamlnoethyle stabilise a 
Faide de 700 ppm dither methylique d'hydroqul- 
none sur une duree de 20 minutes (sort 16 Qfo de la 
quantite totale d'acrylate necessaire a la reaction). 
Dans une seconde etape on injecte simuttanement 
et en continu le complement de racrylate et I'eau 
dans un rapport ponderal eau:acrytate de I'ordre de 
0,4 sur une periode de 2 heures. 
Tout au long de la reaction la temperature est 
maintenue a 47°C et la presslon dans le reacteur 
chute jusqu'a 3,2 bars absolus en fin d'injection des 
reactifs. 

On injecte ensuite dans le reacteur en continu 0,5 
NL/h d'air et sur une perfode de 1 heure on ramene 
progressivement la presslon du reacteur a la 
pression atmospherique tout en conservant un debit 
de sortie des 6vents inferieur a 1,5 Nl/h (d'ou un 
rapport des debits volumetriques des events sur 
I'oxygene introduit inferieur a 15). 
Dans cette operation, on a utilise 71 g d'eau et 205 g 
d'acrylate de dimethylaminoetrr/le et on rfecupere 
343 g de chlorure d'acryloyloxyethyl trimethyl ammo- 
nium a 80 <Vb dans I'eau. 

Le produit final est ensuite soumis a une injection 
d'air avec un debit de 7 Nl/h pendant 1/2 heure a 
chaud puis pendant 1/2 heure a temperature 

ambiante. 



Le produit final obtenu a les caracteristlques 
suivantes : 
eau : 20,3 <Vo 
acide acrylique : 0,23 Wo 
5 acrylate de dimethyiaminoethyle : 0,15 Q/b 
chlorure de methyle : 10 ppm 
polymere : neant 

stabiiite au stockage : superieur a 1 an. 
10 Exemple 3 comparatif 



Preparation d'une solution aqueuse de chlorure 
d'acryloyloxyethyl benzyl dimethyl ammonium a 
80<Vb. 

Dans un reacteur a double enveloppe, on charge 
sous agitation 429 g d'acrylate de dimethyiaminoe- 
thyle stabilise a I'aide de 700 ppm d'ether d'hydro- 
quinone. 

Pendant toute la duree de la reaction, soit au.total 4 
heures, on maintient la temperature a 50°C et un 
debit d'air continu de 0.2 Nl/h. On introduit dans le 
reacteur le chlorure de benzyle a un debit de 80 g/h 
pen dant 45 minutes soit 15,8 Q/b de la quantite totale 
de chlorure necessaire a la reaction. Puis on 
introduit simuttanement et en continu le complement 
de chlorure de benzyle et I'eau a des debits 
respecfrfs de 110 g/h et 65 g/h. 
Dans cette operation, on a utilise 202 g d'eau et 380 
g de chlorure de benzyle et on recupere 1010 g de 
chlorure d'acryloyloxyethyl benzyl dimethyl ammo- 
nium a 80% dans I'eau. 
Le produit final j obtenu jUes^caract^ 
vajntes : 
eau : 20,1 <Vb 
a cide acry lique : 0,50 % 
acryJate^lE^ : 0,60 <Vb 

acrylate de be nzyle : 2200 ppm 
polymere T neant 

sSoWau stockage : superieur a 1 an. 
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Exemple 4 



Preparation d'une solution aqueuse de chlorure 
d'acryloyloxyethyl benzyl dimethyl ammonium a 
45 80<Vb. 

Dans un reacteur a double enveloppe, on charge 
sous agitation 380 g de chlorure de benzyle. 
Pendant toute la duree de la reaction, soit au total 4 
heures, on maintient la temperature a 50° C et un 

50 debit d'air continu de 0,2 Nl/h. On introduit dans le 
reacteur racrylate de dimethyiaminoethyle (stabi- 
lise a I'aide de 700 ppm d'ether methylique d'hydro- 
quinone) a un debit de 100 g/h pendant 45 minutes 
soit 17,5 <Vb de la quantite totale d'acrylate neces- 

55 salre a la reaction. Puis on Introduit simultanement 
et en continu le complement d'acrylate de dimethyia- 
minoethyle et I'eau a des debits respectifs de 120 
g/h et 65 g/h. 

Dans cette operation, on a utilise 202 g d'eau et 429 
60 Q d'acrylate de dimethyiaminoethyle et on recupere 

1010 g de chlorure d'acryloyloxethyl benzyl dimethyl 

ammonium a 80% dans I'eau. 

Le produit final obtenu a les caracteristlques 

suivantes : 
$5 eau : 20,1 % 
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acide acryUque : 0,25 <Vb 
acrylate de dimethylaminoethyle : 0,21 <Vb 
acrylate de benzyie : 200 ppm 
polym£re : n6ant 

stabllite au stockage : supSrleur & 1 an. 



Exemple 5 

Preparation d'une solution aqueuse d'un melange 
de chlorure d'acryloyloxyethyt benzyl dlm6thy1 
ammonium et de chlorure d , acryloyloxy6thyl 
trlmfethyl ammonium k 80 Qfo. 
Dans un r6acteur k double enveloppe, on charge 
sous agitation 360 g de chlorure de benzyie. 
Pendant toute la dur6e de la reaction, sort au total 5 
heures, on malntlent la temp&rature k 50°C et un 
debit d'air contlnu de 0,2 Nl/h. 
On introduit dans le rfcacteur I'acrylate de dim6thyta- 
mino6thyle (stabilise k I'aide de 700 ppm d'&ther 
m6thylique d'hydroquinone) k un dfeblt de 100 g/h 
pendant 45 minutes sort 17,5 <Vb de la quantite totale 
d'acrylate nfecessaire k la reaction. Puis on Introduit 
slmultanfcment et en contlnu le comptement d'acry- 
late de dimethylaminoethyle et I'eau k des debits 
respectifs de 120 g/h et 60 g/h. 
Apres 3,5 heures de reaction on injecte dans le 
nlacteur du chlorure de methyle avec un d6blt de 15 
g/h pendant 1,5 heure tout en maintenant le d6brt de 
sortie des §vents Inferleur k 1 Nl/h (d'ou un rapport 
des debits volumetriques des 6vents sur I'oxygfcne 
introduit inferieur k 25). 

Dans cette operation on a utilise au total 200 g d'eau, 

429 g d'acrylate de dimethylaminoethyle et 22,5 g de 

chlorure de methyle. On recup^re 997 g de solution 

aqueuse d'un m6lange de 2 sels d'ammonium 

quatemaire a 80 <Vb dans I'eau. 

U produit final est ensuite soumis k une injection 

d'air avec un debit de 7 Nl/h pendant 1/2 heure k 

chaud et 1/2 heure k temperature ambiante. 

Le produit final obtenu k les caracteristiques 

suivantes : 

eau : 20£<Vb 

acide acryUque : 0,29 P/b 

acrylate de dimethylaminoethyle : 0,28 <Vb 

acrylate de benzyie : '150 ppm 

chlorure de benzyie : 10 ppm 

chlorurp de methyle : 10 ppm 

polym&re : n6ant 

stability au stockage : sup6rieur k 1 an. 



Revendlcations 

1. Proc6d6 de preparation de solutions aqueuses 
de sels Insatur6s d'ammonium quatemaire r6pon- 
dant k la formule (I) suivante : 
H 2 C « C(R 3 ) - C(O) - A - R 4 - N*(Ri)(R 2 )(R). X" 
dans laquelle : 

- A est un atome d'oxygfcne ou un groupe NH, 

- R3 est un atome d'hydrogdne ou un radical 
methyle, 

- R 4 est un radical alkyle, tin6aJre ou ramffie de 1 66 
atomes de carbone, 

- Ri, R 2 et R, diffferents ou identiques, sont un 



radical alkyle ou un radical aryfe, 
- X est choisi parmi CI, Br, I, CH3-CO3 ou 
CH3-SO4, k partir d'au molns un monomdre 
(meth)acryllque (II) de formule H 2 C - C(R3) -C(O) 

5 -a - R4 - N(Ri) (R 2 ) et d'au molns un agent quatemi- 
sant (III) de formule RX, dans lesquefles R, R1, R 2 , 
R3, R 4 . A et X ont la signification pr6crt6e, en 
presence d'au moins un inhibiteur de polymerisa- 
tion, proc6d6 caract6rls6 en ce que la reaction est 

10 effectuee k une temperature comprise entre 10°C et 
80° C, enceque, 

(a) dans une premiere 6tape, on introduit 
dans le r6acteur la totality ou une partie de 
I'agent quaternisant (111) n6cessaire k la reac- 

15 tion, cet agent (U) 6tant k l'6tat liqulde dans les 

conditions de la reaction, 

(b) ensuite, on ajoute au molns un monomere 
(m6th)acrylique (II), et 

(c) d6s que 0 k 30 <Vb de la stoechiom6trie du 
20 ou des monomeres (m6th)acryliques ont 6t6 

Introduits dans le reacteur, on ajoute en contlnu 
et simultan&ment le reste d'agent quaternisant 
(III), le reste de monomeres (meth)acryliques et 
I'eau jusqu'£ I'obtention de la concentration 
25 souhaitee de sels insatur6s d'ammonium qua- 

temaire (I), 

(d) et, dans le cas ou I'agent quaternisant (III) 
est k l'6tat gazeux k la temperature de reaction, 
la reaction est effectu6e en presence d'oxy- 

30 gene et on impose une presslon de manure k 

ce que I'agent quaternisant sort k I'etat liquide, 
et, en fin de reaction, on diminue progressive- 
ment la pression jusqu'& la pression atmosphe- 
rique et simultanement on impose un rapport en 

35 d6brt volum6trique de gaz total k la sortie du 

reacteur sur le debit volum6trique d'oxygdne 
introduit dans le reacteur inferieur k 100. 

2. Proc6de selon la revendication, caracterise en 
ce que, dans le cas (d) on impose un rapport en 

40 debit volum6trique de gaz total k la sortie du 
reacteur sur le d&bit volum6trique d'oxygdne intro- 
duit dans le r6acteur inferieur k 50. 

3. Precede selon la revendication 1 ou 2, caracte- 
rise en ce que la temperature est maintenue entre 30 

45 et 60° C pendant la reaction. 

4. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendica- 
tions 1 a 3, caract6ris6 en ce que rintroductlon du 
reste d'agent quaternisant (III), du reste de mono- 
meres (m6th)acryliques (II) et d'eau dans l'6tape (c) 

50 est effectufee des que 10 k 20 <Vb de la stoechiome- 
trie du ou des monomeres (m6th)acryliques ont 6t6 
introduits conformfement k I'etape (b). 

5. Proc6d6 selon la revendication 1 caract§rlse en 
ce que la reaction est effectuee k une temperature 

55 comprise entre 10 et 80°C, et de preference entre 30 
et60°C, en ceque: 

(ai) dans une premiere 6tape, on Introduit 
dans le reacteur la totalite ou une partie des ou 
de I'agent quaternisant (III) liquide, 
60 (bi) ensuite, on ajoute au molns un mono- 

mere (m6th)acryllque (II), et 

(ci) d&s que 0 430 <Vb de la stoechlom6trie du 
ou des monomeres (m6th)acryllques ont 6t6 
Introduits dans le reacteur, on ajoute en contlnu 
65 et simuttanement le reste d'agent quaternisant 
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(III) liquids a la temperature de reaction, la 
totalite ou une partie du reste de monomeres 
(meth)acryliques (II) necessaires a la reaction 
et la totalite ou une partie de Teau necessaire a 
la reaction, la quantite totale dudit agent 
quatemisant (III) liquide a la temperature de 
reaction representant 0,1 <Vb a 99, 9 <Vb de la 
stoechtometrie par rapport aux dits monomeres 
(meth)acryliques (II), 

(di) et ensuite, on ajoute en continu et 
simultanement les ou I'agent quatemisant (III) 
gazeux a ia temperature de reaction, le reste de 
monomeres (meth)acryliques (II) et te reste 
d'eau jusqu'a I'obtention de la concentration 
souhartee de sels insatures d'ammonium qua- 



ternaire (I), la somme des quantites d'agents 
quatemisants ajoutes dans les etapes (ai), (ci) 
et (di) correspondant a une valeur egale ou 
superieure a la stoechiometrie par rapport aux 

5 monomeres (meth)acryliques (II), la reaction 

etant alors effectu6e en presence d'oxygene, a 
la pression atmospherlque ou sous une pres- 
sion superieu re, et en ce que, pendant la 
reaction, en fin de reaction et pendant la mlse a 

10 la pression atmospherlque, on impose un 

rapport en debit volumetrique de gaz total a la 
sortie du reacteur sur- le debit volumetrique 
d'oxygene introduit dans le reacteur Inferieur a 
100, et de preference inferieur a50. 
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